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DE4 127323 A In prepn. of a surfactant granulate with washing and cleaning activity and with bulk wt. above 500 g/1, by granulation of a surfactant 
compsn. contg. a non-surfactant liq. component, a surfactant compsn. which is liq. or pasty at 20-40 deg. C and normal pressure is granulated and dried 
at the same time, pref. with admixture of an (in)organic solid. 

ADVANTAGE - The granulate is free-flowing, dust-free, and stable on storage, and does not become discoloured. The content of non-surfactant liq 
component is not critical. The choice of surfactant is not limited, i.e. it may be anionic, nonionic, amphoteric and/or cationic. Nonionic surfactants 
which cannot be prepd. by spray-drying, can be obtd. ' 

EP~603 207 B A process for the production of washing- and cleaning-active surfactant granules having an apparent density above 500 
g/1 by granulation of a surfactant formulation which contains a non-surface-active liquid component and which is present in liquid to paste-like form 
under normal pressure at temperatures of 20 to 40 deg.C, characterised in that the surfactant formulation is granulated and at the same time dried 
optionally with addition of an inorgnaic or organic solid, drying being understood to be the partial or complete removal of the non-surface-active Hauid 
component. (Dwg.0/0) H 
US55 16447 A 
The invention claimed is: 

^ Pr °™ ? r ^ P[ oduction of washing- and cleaning-active surfactant granules, wherein said granules are prepared from a composition consisting of 
40 to 70% by weight of surfactant and reciprocally 60-30% by weight of a non-surface-active liquid component, and having a liquid to paste-like form 
under normal pressure at temperatures of 20deg. to 40deg. C, said composition being introduced to a fluidized bed and granulated and at the same 
time, totally or partially freed from the non-surface-active liquid component, optionally with addition of: (a) 0.5 to 10% by weight, based on the 
surfactant composition, of mono- or polyhydric alcohols, (b) 0.001 to 15% by weight, based on the surfactant composition, of dyes or foam inhibitors 
and (c) 10 to 50% by weight, based on the sum total of surfactant composition and solid, of solid additives selected from the group consisting of alkali 
metal carbonates, alkali metal sulfates, zeolite, salts of citric acid, peroxy bleaches, bleach activators, polyethylene glycols having a relative molecular 
weight in the range from 4000 to 20,000 and ethoxylated fatty alcohols containing 20 to 80 ethylene oxide groups to the surfactant composition and 
wherein the granules are discharged from the fluidized bed via a grading step by a countercurrent air-stream which is adjusted so that only partic'les 
smaller than 50 mum in size are removed from the granules, said granules having an apparent density above 500 g/1. (Dwg.0/0) 
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Beschreibung 

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung wasch- und reinigungsaktiver Tensidgranulate 
gemafi Patentanspruch 1 sowie ein Tensidgranulat. hergestellt nach dem Verfahren, gemaB Paten tan spruch 

5 17. Die lagerstabilen und staubfreien Granulate weisen ein erhohtes Schuttgewicht auf. 

Die wirtschaftliche Synthese von hellfarbigen Tensidpulvern, insbesondere von Aniontensiden auf der 
Basis von Fettalkylsulfaten (FAS) und Alkylbenzolsulfonaten (ABS), ist heute gesicherter Stand des techni- 
schen Wissens. Die entsprechenden Tensidsalze fallen dabei in waBrigen Zubereitungsformen an, wobei 
Wassergehalte im Bereich von etwa 20 bis 80 Gew.-% und insbesondere von etwa 35 bis 60 Gew.-% 

io einstellbar sind. Produkte dieser Art haben bei Raumtemperatur eine pastenformige bis schneidfahige 
Beschaffenheit, wobei bei Raumtemperatur die FlieG- und Pumpfahigkeit solcher Pasten schon im Bereich 
von etwa 50 Gew.-% Aktivsubstanz eingeschrankt ist oder verlorengeht, so daB bei der Lagerung und bei 
der Weiterverarbeitung solcher Pasten, insbesondere bei ihrer Einarbeitung in Mischungen, beispielsweise 
in Wasch- und Reinigungsmittel, betrachtliche Probleme entstehen. Es ist dementsprechend ein altes 

75 Bedurfnis, Wasch mitteltenside in trockener, insbesondere rieselfahiger Form zur Verfugung zu stellen. 
Tatsachlich gelingt es auch, durch die konventionelle Trocknungstechnik, insbesondere im Spruhturm, 
rieselfahige Tensidpulver, beispielsweise rieselfahige FAS-Pulver, zu gewinnen. Hier zeigen sich jedoch 
gravierende Einschrankungen, die insbesondere die Wirtschaftlichkeit des groBtechnischen Einsatzes der so 
gewonnenen Pulver, insbesondere solcher FAS-Pulver in Frage stellen. Uber den Turm getrocknetes FAS- 

20 Pulver beispielsweise zeigt ein sehr geringes Schuttgewicht, so daB bei der Verpackung und dem Vertrieb 
dieser Pulver unrentable Verhaltnisse auftreten oder diese Pulver durch Granulation zu schwereren 
Granulaten kompaktiert werden mussen. Aber auch schon bei der Herstellung der Turmpulver konnen 
sicherheitstechnische Bedenken eine derart stark einschrankende Fahrweise der Turmtrocknung erforderlich 
machen, daB hier praktische Schwierigkeiten auftreten. So lassen sicherheitstechnische Untersuchungen an 

25 Turmpulver auf Basis FAS mit 20 Gew.-% oder hoheren Gehalten an Aktivsubstanz erkennen, daB die 
Zerstaubungstechnik derartiger Formulierungen nur sehr eingeschrankt moglich ist und beispielsweise 
Turmeintrittstemperaturen unterhalb 200 e C erfordert. Ein weiterer Nachteil der Spruhtrocknungstechnik 
besteht darin, daB im Turm Anbackungen auftreten konnen, die zu braunen Verfarbungen des Pulvers 
fuhren. 

30 Vergleichbare oder andere Schwierigkeiten treten bei der Umwandlung wafiriger, insbesondere pasten- 
formiger Zubereitungsformen zahlreicher anderer wasch- und reinigungsaktiver Tensidverbindungen zu 
lagerbestandigen Feststoffen auf. Als weitere Beispiele fur anionaktive fettchemische Tensidverbindungen 
sind die bekannten Sulfofettsau rem ethyl ester (Fettsauremethylestersulfonate, MES) zu nennen, die durch a- 
Sulfonierung der Methylester von Fettsauren pflanzlichen oder tierischen Ursprungs mit uberwiegend 10 bis 
35 20 Kohlenstoffatomen im Fettsauremolekul und nachfolgende Neutralisation zu wasserloslichen Mono- 
Salzen, insbesondere den entsprechenden Alkalisalzen, hergestellt werden. Durch die Esterspaltung entste- 
hen aus ihnen die entsprechenden Sulfofettsauren bzw. ihre Di-Salze, denen ebenso wie Mischungen aus 
Di-Salzen und Sulfofettsauremethylester-Mono-Salzen wichtige wasch- und reinigungstechnische Eigen- 
schaften zukommen. Aber auch in anderen Tensidklassen treten vergleichbare Probleme beim Versuch der 
Trockendarstellung der entsprechenden tensidischen Rohstoffe auf. Verwiesen sei hier auf wasch- und 
reinigungsaktive Alkylglykosidverbindungen. Zur Gewinnung hellfarbiger Reaktionsprodukte ist bei ihrer 
Synthese in der Regel eine abschlieBende Bleiche, beispielsweise mit waBrigem Wasserstoffperoxid 
erforderlich, so daB auch hier die heutige Technologie zur waBrigen Pastenform fuhrt. Solche waBrigen 
Alkylglykosid-Pasten (APG-Pasten) sind beispielsweise durch Hydrolyse oder mikrobielle Verunreinigungen 
starker gefahrdet als entsprechende Trockenprodukte. Auch hier bereitet eine einfache Trocknung nach 
bisher ublichen Technologien betrachtliche Schwierigkeiten. SchlieBlich kann aber auch schon die Trock- 
nung einer waBrigen Paste der Alkalisalze waschaktiver Seifen und/oder von ABS-Pasten betrachtliche 
Probleme mit sich bringen. 

Eine Alternative zur Spruhtrocknung tensidischer Pasten stellt die Granulierung dar. So beschreibt die 
europaische Patentanmeldung EP 403 148 ein Verfahren zur Herstellung von FAS- Granulaten, die in kaltem 
Wasser dispergierbar sind. Dabei wird eine hochkonzentrierte waBrige FAS-Paste, die weniger als 14 Gew - 
% Wasser und weniger als 20 Gew.-% weitere Zusatze enthalt, bei Temperaturen zwischen 10 und 45 'C 
solange mechanisch bearbeitet, bis Granulate entstehen. Auf diese Weise werden zwar FAS-Granulate 
erhalten, die bereits bei Waschtemperaturen zwischen 4 und 30 ■ C dispergiert werden; die einzuhaltende 
Verfahrenstemperatur und der relativ geringe maximale Wassergehalt der Tensidpaste stellen jedoch 
kntische Verfahrensparameter dar. AuBerdem ist nicht offenbart, welche SchUttgewichte die nach diesem 
verfahren hergestellten Granulate aufweisen. 
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Aus der europaischen Patentanmeldung EP 402 112 ist ein Verfahren zur Herstellung von FAS- 
und/oder ABS-Granulaten bekannt, wobei die Neutralisierung der Aniontenside in Saureform zu einer Paste 
mit maximal 12 Gew.-% Wasser unter Zugabe von Hilfsstoffen wie Potyethylenglykolen, ethoxylierten 
Alkoholen oder Alkylphenolen, welche einen Schmelzpunkt oberhalb 48 • C aufweisen, und die Granulierung 
5 in einem schnellaufenden Mischer erfolgt. Wiederum stellt die einzuhaltende Wassermenge einen kritischen 
Verfahrensparameter dar. AuBerdem ist nicht offenbart, welche SchUttgewichte die nach diesem Verfahren 
erhaltenen Tensidgranulate aufweisen. 

Aus der europaischen Patentanmeldung EP 402 111 ist ein Verfahren zur Herstellung wasch- und 
reinigungsaktiver Tensidgranulate mit einem Schuttgewicht zwischen 500 und 1200 g/l bekannt, wobei eine 
io Tensid-Zubereitungsform, die als Flussigkomponente Wasser enthalt und zusatzlich organische Polymere 
und Buildersubstanzen enthalten kann, mit einem feinteiligen Feststoff versetzt und in einem Hochgeschwin- 
digkeitsmischer granuliert wird. Auch hier stellt der Wassergehalt der Tensidpaste einen kritischen Verfah- 
rensparameter dar. Wenn der Wassergehalt der Tensid-Paste zu hoch ist, wird der Feststoff dispergiert, so 
daB er nicht mehr als Deagglomerierungsagens wirken kann. Oberschreitet der Feststoffgehalt andererseits 
75 einen bestimmten Wert, so besitzt die Masse nicht die fur die Granulation notwendige Konsistenz. 

Aus der europaischen Patentanmeldung EP-A-0 364 881 ist ein Verfahren zur Herstellung rieselfahiger, 
tensidhaltiger Granulate mit einem von 650 bis 1000 g/l Schuttgewicht bekannt, wobei eine Tensid- 
Zubereitungsform, die Wasser [d.h., eine nicht-tensidische Flussigkomponente] enthalt, zuerst granuliert 
und dann (fakultativ) getrocknet wird. Bei dieser bekannten, zwingend unter Normaldruck bei Temperaturen 
20 zwischen 20 • C und 40 " C in flUssiger bis pastoser Form vorliegenden Tensid-Zubereitungsform erfolgt die 
Stufe der Trocknung zeitlich verschoben gegenuber der Granulierung und nicht gleichzeitig mit dieser 
letzten. 

Die Aufgabe der Erfindung bestand darin, ein Verfahren zur Herstellung schwerer, rieselfahiger 
Tensidgranulate bereitzustellen, bei dem der Gehalt an einer nicht-tensidischen Flussigkomponente keinen 

25 kritischen Verfahrensparameter darstellt 

Gegenstand der Erfindung ist dementsprechend ein Verfahren zur Herstellung wasch- und reinigungsak- 
tiver Tensidgranulate mit einem Schuttgewicht oberhalb 500 g/l durch Granulierung einer Tensid-Zuberei- 
tungsform, die eine nicht-tensidische Flussigkomponente aufweist, wobei eine Tensid-Zubereitungsform, 
welche unter Normaldruck bei Temperaturen zwischen 20 und 40 *C in flussiger bis pastoser Form 

30 vorliegt, gewunschtenfalls unter Zumischung eines anorganischen Oder organischen Feststoffes granuliert 
und gleichzeitig getrocknet wird. 

Das erfindungsgemafie Verfahren besitzt den Vorteil, daB es nicht auf die Herstellung von Granulaten 
nur einiger weniger Tenside beschrankt ist, sondern daS nach diesem Verfahren rieselfahige Granulate von 
anionischen, nichtionischen, amphoteren, kationischen Tensiden und Mischungen aus diesen herstellbar 

35 sind, wobei die Zusammensetzung der Granulate vorherbestimmt werden kann. Dabei ist die Herstellung 
von Aniontensiden oder Niotensiden bzw. von Mischungen aus Aniontensiden und Niotensiden bevorzugt 
Insbesondere besitzt das erfindungsgemaBe Verfahren Vorteile gegenuber dem SprUhtrocknungsverfahren, 
da nach dem erfindungsgemaBen Verfahren auch Granulate, die nichtionische Tenside, welche aufgrund 
ihres bekannten Pluming-Verhaltens durch Spruhtrocknung nicht zuganglich sind, enthalten, herstellbar 

40 sind. AuBerdem treten aufgrund der vorzugsweise niedrigeren ProzeBtemperaturen und der schonenden 
Trocknung keine Verbraunungen der Granulate auf. 

Die erfindungsgemaB eingesetzte Tensid-Zubereitungsform, die unter Normaldruck bei Temperaturen 
zwischen 20 und 40 * C in flussiger bis pastoser Form vorliegt, enthalt in einer ersten Ausfuhrungsform 
eine Mischung aus einem oder mehreren Tensiden und einer nicht-tensidischen Flussigkomponente, die 

45 Bestandteile organischer und/oder anorganischer Natur enthalt. In einer weiteren Ausfuhrungsform besteht 
die Tensid-Zubereitungsform aus mindestens zwei separaten Teilen, wovon der erste eine Mischung aus 
einem oder mehreren Tensiden und einer nicht-tensidischen Flussigkomponente, die Bestandteile organi- 
scher und/oder anorganischer Natur enthalt, ist und der zweite bzw. die folgenden Teile jeweils entweder 
ein oder mehrere unter Normaldruck und bei Temperaturen zwischen 20 und 40 *C in flussiger bis 

so pastoser Form vorliegende Tenside, welche wenigstens teilweise von den Tensiden des ersten Teils 
verschieden sind, oder eine weitere Mischung aus einem oder mehreren Tensidenn, welche wenigstens 
teilweise von den Tensiden des ersten Teils verschieden sind, und einer nicht-tensidischen Flussigkompo- 
nente, die Bestandteile organischer und/oder anorganischer Natur enthalt, darstellt. Eine weitere Ausfuh- 
rungsform der Erfindung sieht vor, daB mindestens ein Bestandteil der nicht-tensidischen FlUssigkomponen- 

55 te nicht in die genannten tensidhaltigen Teile der Tensid-Zubereitungsform eingearbeitet, sondern separat 
zugesetzt wird. Bei den im folgenden angegebenen und auf die Tensid-Zubereitungsform bezogenen 
Mengenangaben wird jedoch davon ausgegangen, daB in die Tensid-Zubereitungsform ggf. sowohl die 
einzelnen tensidhaltigen Teile der Tensid-Zubereitungsform als auch Bestandteile der nicht-tensidischen 
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Flussigkomponente eingerechnet werden, die separat und nicht in homogener Mischung mit Tensiden 
zugesetzt werden. 

Die nicht-tensidische Flussigkomponente, die einen Oder mehrere Bestandteile enthalten kann, besitzt 
unter Normaldruck einen Siedepunkt bzw. einen Siedebereich vorzugsweise unterhalb 250 *C und insbe- 

5 sondere unterhalb 200 • C. Mit besonderem Vorteil enthalt die nicht-tensidische Flussigkomponente 
Bestandteile, die bei Normaldruck zwischen 60 und 180 *C sieden. Als gegebenenfalls vorhandener 
organischer Bestandteil der nicht-tensidischen Flussigkomponente werden vorzugsweise mono- und/oder 
polyfunktioneile Alkohole, beispielsweise Methanol, Ethanol, Propanol, Isopropanol, Butanol, sekundar- und 
tertiar-Butanol, Pentanol, Ethylenglykol, 1,2-Propandiol, Glycerin oder Mischungen aus dresen eingesetzt. 

jo Vorzugsweise betragt der Anteil der als nicht-tensidische Flussigkomponente eingesetzten mono- und/oder 
polyfunktionellen Alkohole 0,5 bis 10 Gew.-%, bezogen auf die Tensid-Zubereitungsform. 

Insbesondere ist es jedoch bevorzugt, als anorganischen Bestandteil der nicht-tensidischen Flussigkom- 
ponente Wasser, gegebenenfalls zusammen mit organischen Bestandteilen wie Ethanol, 1 ,2-Propandiol oder 
Glycerin einzusetzen. Dabei betragt der Anteil des Wassers vorzugsweise 25 bis 80 Gew.-%, bezogen auf 

is die Tensid-Zubereitungsform. Der Anteil der nichttensidischen Flussigkomponente insgesamt betragt vor- 
zugsweise 30 bis 70 Gew.-% und insbesondere 45 bis 60 Gew.-%, jeweils bezogen auf die Tensid- 
Zubereitungsform. 

Als anionische Tenside werden beispielsweise solche vom Typ der Sulfonate und Sulfate eingesetzt. 
Als Tenside vom Sulfonat-Typ kommen vorzugsweise C9-C1 3-Alkylbenzolsulfonate, Olefinsulfonate, d.h. 

20 Gemische aus Aiken- und Hydroxyalkansulfonaten sowie Disulfonate, wie man sie beispielsweise aus C12- 
Ci 8 -Monoolefinen mit end- und innenstandiger Doppelbindung durch Sulfonieren mit gasformigem Schwe- 
feltrioxid und anschlieBende alkalische oder saure Hydrolyse der Sulfonierungsprodukte erhalt, in Betracht. 
Geeignet sind auch Alkansulfonate, die aus Ci2-Cis-Alkanen durch Sulfochlorierung oder Sulfoxidation und 
anschlieBende Hydrolyse beziehungsweise Neutralisation erhaltlich sind. Insbesondere werden nach dem 

25 erfindungsgemaBen Verfahren Ester von a-Sulfofettsauren (Estersulfonate), die durch a-Sulfonierung der 
Methylester von Fettsauren pflanzlichen und/oder tierischen Ursprungs mit 10 bis 20 C-Atomen im 
Fettsauremolekul und nachfolgende Neutralisation zu wasserloslichen Mono-Salzen, zum Beispiel die a- 
sulfonierten Methylester der hydrierten Kokos-, Palmkern- oder Talgfettsauren, sowie die durch die 
Esterspaltung erhaltlichen a-Sulfofettsauren bzw. ihre Di-Salze hergestellt. Auch die Herstellung von 

30 Mischungen der Mono-Salze und Di-Salze mit weiteren Tensiden, beispielsweise mit Alkylbenzolsulfonaten, 
ist bevorzugt. 

Geeignete Tenside vom Sulfattyp sind die Schwefelsauremonoester aus primaren Alkoholen naturlichen 
und synthetischen Ursprungs, insbesondere aus Fettalkoholen, z.B. aus Kokosfettalkoholen, Talgfettalkoho- 
len, Oleylalkohol, Lauryl-, Myristyl-, Palmityl- oder Stearylalkohol, oder den Ci 0 -C 2 o-Oxoalkoholen, und 

35 diejenigen sekundarer Alkohole dieser Kettenlange. Auch die Schwefelsauremonoester der mit 1 bis 6 Mol 
Ethylenoxid ethoxylierten Alkohole, wie 2-Methyl-verzweigte Ca-Ci 1 -Alkohole mit im Durchschnitt 3,5 Mol 
Ethylenoxid sind geeignet. Ebenso eignen sich sulfatierte Fettsauremonoglyceride. Insbesondere ist jedoch 
die Herstellung von Tensidgranulaten, die Ci 2 -Ci 8 -Alkylsulfate (FAS) bzw. Ci 6 -Ci 8 -Alkylsulfate (TAS) allein 
oder zusammen mit weiteren Tensiden enthalten, bevorzugt. 

40 Als weitere anionische Tenside, die nach dem erfindungsgemaBen Verfahren in granularer Form 
herstellbar sind, sind Seifen aus naturlichen oder synthetischen, vorzugsweise gesattigten oder ethylenisch 
ungesattigten Fettsauren zu nennen. Geeignet sind insbesondere aus natOrlichen Fettsauren, z.B. Kokos-, 
Palmkern- oder Talgfettsauren abgelertete Seifengemische. Bevorzugt sind solche, die zu 50 bis 100 % aus 
gesattigten C 12 -Ci 8 -Fettsaureseifen und zu 0 bis 50 % aus Olsaureseifen zusammengesetzt sind. Insbe- 

45 sondere werden nach dem erfindungsgemaBen Verfahren Granulate hergestellt, die Seife in Abmischung 
mit weiteren Tensiden enthalten. 

Die anionischen Tenside konnen in Form ihrer Natrium-, Kalium-, Calcium- und Ammoniumsalze sowie 
als wasserlosliche Salze organischer Basen, wie Mono-, Di- oder Triethanolamin, eingesetzt werden. 
Vorzugsweise werden sie in Form waBriger Zubereitungen, insbesondere in Form etwa 30 bis 60 Gew.- 

50 %iger waBriger Zubereitungen, in denen die Aniontenside bei ihrer Herstellung durch Neutralisation der 
entsprechenden Sauren anfallen, eingesetzt. 

Nach dem erfindungsgemaBen Verfahren hergestellte Granulate enthalten vorzugsweise nichtionische 
Tenside, insbesondere zusammen mit anionischen Tensiden, beispielsweise Alkylbenzolsulfonat und/oder 
Fettalkylsulfat. Die nichtionischen Tenside leiten sich vorzugsweise von flussigen ethoxylierten, insbesonde- 

55 re primaren Alkoholen mit vorzugsweise 9 bis 18 C-Atomen und durchschnittlich 1 bis 12 Mol Ethylenoxid 
pro Mol Alkohol ab, in denen der Alkoholrest linear oder in 2-Stellung methylverzweigt sein kann, bzw 
lineare und methylverzweigte Reste im Gemisch enthalten kann, so wie sie ublicherweise in Oxoalkoholre- 
sten vorliegen. Insbesondere sind jedoch lineare Reste aus Alkoholen nativen Ursprungs mit 12 bis 18 C- 



4 



EP 0 603 207 B1 



Atomen bevorzugt, wie z.B. aus Kokos-, Talgfett- Oder Oleylalkohol. Die angegebenen Ethoxylierungsgrade 
stellen statistische Mittelwerte dar, die fur ein spezielles Produkt eine ganze Oder eine gebrochene Zahl 
sein konnen. Bevorzugte Alkoholethoxylate weisen eine eingeschrankte Homologenverteilung (narrow range 
ethoxylates, nre) auf. Insbesondere sind Alkoholethoxylate bevorzugt, die durchschnittlich 2 bis 8 Ethylen- 
5 oxidgruppen aufweisen. Zu den bevorzugten ethoxylierten Alkoholen gehoren beispielsweise Cg-Cn- 
Oxoalkohol mit 7 EO, Ci 3 -Ci 5 -Oxoalkohol mit 3 EO, 5 EO oder 7 EO und insbesondere C 12 -Ci4.-Alkohol mit 
3 EO oder 4 EO, Ci 2 -Ci 8 -Alkohole mit 3 EO, 5 EO oder 7 EO und Mischungen aus diesen, wie Mischungen 
aus Ci2-Ci4-Alkohol mit 3 EO und d 2 -Ci 8 -Alkohol mit 5 EO. 

Weiterhin konnen die nach dem erfindungsgemaBen Verfahren hergestellten Granulate als nichtionische 
10 Tenside Alkylglykoside der allgenmeinen Formel R-0-(G) x , in der R einen primaren geradkettigen oder in 2- 
Stellung methylverzweigten aliphatischen Rest mit 8 bis 22 t vorzugsweise 12 bis 18 C-Atomen bedeutet, G 
ein Symbol ist, das fOr eine Glykose-Einheit mit 5 oder 6 C-Atomen steht, und der Oligomerisierungsgrad x 
zwischen 1 und 10, vorzugsweise zwischen 1 und 2 liegt und insbesondere deutlich kleiner als 1,4 ist. 

Der Anteil der Tenside betragt vorzugsweise 20 bis 75 Gew.-% und insbesondere 35 bis 70 Gew.-%, 
rs jeweils bezogen auf die Tensid-Zubereitungsform. 

Als weitere Bestandteile enthalt die Tensid-Zubereitungsform vorzugsweise Zusatzstoffe, die Inhaltsstof- 
fe von Wasch- und Reinigungsmitteln sind. Insbesondere werden im erfindungsgemaBen Verfahren Tensid- 
Zubereitungen eingesetzt, die Zusatzstoffe in Mengen von 0,001 bis 15 Gew.-%, bezogen auf die Tensid- 
Zubereitungsform, enthalten. Besonders bevorzugte Zusatzstoffe sind Farbstoffe, Schauminhibitoren, Bleich- 
20 mittel und/oder die Loslichkeit verbessernde Bestandteile. 

Geeignete Farbstoffe sind temperaturstabile Farbstoffe, vorzugsweise Pigmentfarbstoffe, die vorteilhaf- 
terweise in Mengen von 0,001 bis 0,5 Gew.-%, bezogen auf die Tensid-Zubereitungsform, eingesetzt 
werden. 

Als Schauminhibitoren eignen sich beispielsweise Seifen naturlicher und synthetischer Herkunft, die 
25 einen hohen Anteil an Ci 8 -C2+-Fettsauren aufweisen. Geeignete nichttensidartige Schauminhibitoren sind 
Organopolysiloxane und deren Gemische mit mikrofeiner, gegebenenfalls silanierter Kieselsaure, Paraffine, 
Wachse, Mikrokristallinwachse und deren Gemische mit silanierter Kieselsaure. Auch von Ci2-C 20 -Alkylami- 
nen und C 2 -C B -Dicarbonsauren abgeleitete Bisacylamide sind brauchbar, Mit Vorteil werden auch Gemi- 
sche verschiedener Schauminhibitoren verwendet, z.B. solche aus Silikonen und Paraffinen oder Wachsen. 
30 Vorzugsweise sind die Schauminhibitoren an eine granulare, in Wasser losliche bzw. dispergierbare 
Tragersubstanz gebunden. Der Gehalt der Tensid-Zubereitungsform an Schauminhibitoren betragt vorzugs- 
weise 0,01 bis 0,5 Gew.-%. 

Unter den als Bleichmittel dienenden, in Wasser H 2 0 2 liefernden Verbindungen haben das Natriumper- 
borat-tetrahydrat und das Natriumperboratmonohydrat besondere Bedeutung. Weitere brauchbare Bleich- 

35 mittel sind beipielsweise Peroxycarbonat, Peroxypyrophosphate, Citratperhydrate, Peroxaphthalate, Dipera- 
zelainsaure oder Diperdodecandisaure. Insbesondere ist es auch bevorzugt, in Tensid-Zubereitungsformen, 
die erfindungsgemaG eingesetzt werden, Wasserstoffperoxid als Bleichmittel einzusetzen. Der Gehalt der 
Tensid-Zubereitungsform an Bleichmittel betragt vorzugsweise 0,5 bis 15 Gew.-%, insbesondere betragt 
der Gehalt an Wasserstoffperoxid 0,5 bis 5 Gew.-%. 

40 Zu den Bestandteilen, welche die Loslichkeit verbessern, gehoren flUssige, pastose und feste Verbin- 
dungen, die in den ubrigen Bestandteilen der Tensid-Zubereitungsform losltch oder dispergierbar sind. 
Vorzugsweise werden als die Loslichkeit verbessernde Bestandteile Polyethylenglykole mit einer relativen 
Molekulmasse zwischen 200 und 20 000 und hochethoxylierte Fettalkohole mit 14 bis 80 Ethylenoxidgrup- 
pen pro Mol Alkohol, insbesondere Ci 2 -Ci 8 -Fettalkohole mit 20 bis 60 Ethylenoxidgruppen, beispielsweise 

45 Talgfettalkohol mit 30 EO oder 40 EO eingesetzt. Dabei ist der Einsatz von Polyethylenglykolen mit einer 
relativen Molekulmasse zwischen 200 und 600 besonders bevorzugt. Diese Polyethylenglykole werden 
vorteilhafterweise als separator Bestandteil der nicht-tensidischen Flussigkomponente eingesetzt. Der Ge- 
halt der Tensid-Zubereitungsform an diesen die Loslichkeit der fertigen Granulate verbessernden Bestand- 
teilen betragt vorzugsweise 1 bis 15 Gew.-% und insbesondere 2 bis 10 Gew.-%. 

so Die Tensid-Zubereitungsform wird gleichzeitig granuliert und getrocknet. Dabei wird unter "Trocknung" 
das teilweise oder vollstandige Entfernen der nicht-tensidischen Flussigkomponente verstanden. Falls 
gewiinscht, konnen Restwerte an freiem, das heifit nicht-gebundenem Wasser und/oder mono- und/oder 
polyfunktionellen Alkoholen vorhanden sein, solange die fertigen Granulate rieselfahig und nicht klebend 
sind. Vorzugsweise wird jedoch ein Gehalt an freiem Wasser von 10 Gew.-% und insbesondere von 0,1 bis 

55 2 Gew.-%, jeweils bezogen auf die fertigen Granulate, nicht Gberschritten. 

Die Herstellung der Tensidgranulate kann erfindungsgemafi in alien Vorrichtungen erfolgen, in denen 
eine Granulierung unter gleichzeitiger Trocknung durchgefuhrt werden kann. Beispiele hierfur sind beheiz- 
bare Mischer und Granulatoren, insbesondere Granulatoren vom Typ Turbo dryer (R) (Vorrichtung der Firma 
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Vomm, Italien). In einer bevorzugten Ausfuhrungsform sieht die Erfindung jedoch vor, daB die Kombination 
dieser beiden Verfahrensschritte in einer batchweise Oder kontinuierlich laufenden Wirbelschicht durchge- 
fuhrt wird. Es ist insbesondere bevorzugt, das Verfahren kontinuierlich in der Wirbelschicht durchzufuhren. 
Dabei kann die Tensid-Zubereitungsform bzw. konnen die einzelnen Teile der Tensid-Zubereitungsform 
5 gleichzeitig oder nacheinander uber eine, beispielsweise uber eine Duse mit mehreren Offnungen, oder 
uber mehrere Dusen in die Wirbelschicht eingebracht werden. Dabei ist es auch moglich, einen Bestandteil 
der nicht-tensidischen Flussigkomponente, welcher nicht in die Tensid-Zubereitungsform eingearbeitet 
wurde, gleichzeitig und separat zuzusetzen. Die Duse bzw. die Dusen und die Spruhrichtung der zu 
verspruhenden Produkte konnen beliebig angeordnet sein. Bevorzugt eingesetzte Wirbelschicht- Apparate 
10 besitzen Bodenplatten mit Abmessungen von mindestens 0,4 m. Insbesondere sind Wirbelschicht- Apparate 
bevorzugt, die eine Bodenplatte mit einem Durchmesser zwischen 0,4 und 5 m, beispielsweise 1,2 m oder 
2,5 m, besitzen. Es sind jedoch auch Wirbelschicht-Apparate geeignet, die eine Bodenplatte mit einem 
grofieren Durchmesser als 5 m aufweisen. Als Bodenplatte wird vorzugsweise eine Loch bodenplatte oder 
eine Conidurplatte (Handelsprodukt der Firma Hein & Lehmann, Bundesrepublik Deutschland) eingesetzt. 
75 Vorzugsweise wird das erfindungsgemaBe Verfahren bei Wirbelluftgeschwindigkeiten zwischen 1 und 8 m/s 
und insbesondere zwischen 1,5 und 5,5 m/s durchgefiihrt. Der Austrag der Granulate aus der Wirbelschicht 
erfolgt vorteilhafterweise uber eine GrbBenklassierung der Granulate. Diese Klassierung kann beispielsweise 
mittels einer Siebvorrichtung oder durch einen entgegengefuhrten Luftstrom (Sichterluft) erfolgen, der so 
reguliert wird, dafi erst Teilchen ab einer bestimmten TeilchengroSe aus der Wirbelschicht entfernt und 
20 kleinere Teilchen in der Wirbelschicht zuriickgehatten werden. In einer bevorzugten Ausfuhrungsform setzt 
sich die einstromende Luft aus der beheizten oder unbeheizten Sichterluft und der beheizten Bodenluft 
zusammen. Die Bodenlufttemperatur liegt dabei vorzugweise zwischen 80 und 400 *C, insbesondere 
zwischen 90 und 350 * C. Die Wirbelluft kuhlt sich durch Warmeverluste und durch die Verdampfungswar- 
me der Bestandteile der nicht-tensidischen Flussigkomponente ab. In einer besonders bevorzugten Ausfuh- 
25 rungsform betragt die Temperatur der Wirbelluft etwa 5 cm oberhalb der Bodenplatte 60 bis 120 "C, 
vorzugsweise 65 bis 90 'C und insbesondere 70 bis 85 'C. Die Luftaustrittstemperatur liegt vorzugsweise 
zwischen 60 und 120 'C, insbesondere unterhalb 100 *C und mit besonderem Vorteil zwischen 70 und 
85 a C. Bei dem bevorzugt durchgefuhrten Verfahren in der Wirbelschicht ist es notwendig, daO zu Beginn 
des Verfahrens eine Startmasse vorhanden ist, die als anfanglicher Trager fur die eingesprtihte Tensid- 
30 Zubereitungsform dient. Als Startmasse eignen sich vor allem Inhaltsstoffe von Wasch- und Reinigungsmit- 
teln, insbesondere solche, die auch als Feststoffe in dem erfindungsgemafien Verfahren eingesetzt werden 
konnen und die eine Korngrofienverteilung aufweisen, welche in etwa der KorngroGenverteilung der fertigen 
Granulate entspricht. Insbesondere ist es jedoch bevorzugt, als Startmasse Tensidgranulate einzusetzen, 
die bereits bei einem vorangegangenen Verfahrensablauf erhalten wurden. 
35 In der Wirbelschicht verdampfen die Bestandteile der nicht-tensidischen Flussigkomponente teilweise 
oder vollstandig. Es entstehen angetrocknete bis getrocknete Keime, die mit weiteren Mengen eingebrach- 
ter Tensid-Zubereitungsform umhullt, granuliert und wiederum gleichzeitig getrocknet werden. 

Eine besonders wichtige Ausfuhrungsform sieht dabei vor, dafi die Tensid-Zubereitungsform unter 
Zumischung eines anorganischen oder organischen Feststoffes granuliert und gleichzeitig getrocknet wird, 
40 wobei des Feststoff pneumatisch uber Blasleitungen eingestaubt werden kann. Dieser Feststoff, der als 
Trager fur die Tensid-Zubereitungsform dient, besteht dabei vorzugsweise aus Inhaltsstoffen von Wasch- 
und Reinigungsmitteln. Geeignete Feststoffe sind beispielsweise Tenside bzw. Tensid-Gemische, die durch 
Granulierung, durch Spruhtrocknung oder nach dem erfindungsgemafien Verfahren hergestellt wurden und 
zur Erhohung der Tensidkonzentration im fertigen Granulat recyclisiert werden. Insbesondere ist der Einsatz 
von spruhgetrockneten und/oder nach dem erfindungsgemafien Verfahren erhaltenen Tensidgranulaten 
bevorzugt. Mit Vorteil konnen als Feststoffe - alternativ zur Einarbeitung in die Tensid-Zubereitungsform - 
auch hochethoxylierte Fettalkohole mit beispielsweise 20 bis 80 EO, vorzugsweise 20 bis 60 EO und 
insbesondere Talgfettalkohol mit 30 oder 40 EO, eingesetzt werden. 

In einer weiteren bevorzugten Ausfuhrungsform werden als Feststoffe nicht-tensidische Inhaltsstoffe von 
so Wasch- und Reinigungsmitteln, vorzugsweise ein oder mehrere Bestandteile aus der Gruppe der Alkalicar- 
bonate, Alkalisulfate, kristallinen und amorphen Alkalisilikate und Schichtsilikate sowie Zeolith, insbesondere 
Zeolith NaA in Wasch mittelqualitat, Salzen der Citronensaure, festen Peroxybleichmittel und gegebenenfalls 
Bleichaktivatoren und festen Polyethylenglykole mit einer relativen Molekulmasse grofier oder gleich 2 000, 
insbesondere zwischen 4000 und 20 000. eingesetzt. 
55 Vorzugsweise werden als Feststoffe feinteilige Materialien eingesetzt, die entweder bereits in diesem 
Zustand direkt herstellbar, kauflich erwerblich oder durch ubliche Zerkleinerungsmethoden, beispielsweise 
durch das Mahlen mit Oblichen Muhlen, in diesen feinteiligen Zustand uberfuhrt werden. Bevorzugte 
Feststoffe besitzen beispielsweise nicht mehr als 5 Gew-% an Teilchen mit einem Durchmesser oberhalb 2- 
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mm und vorzugsweise nicht.mehr als 5Gew.-% an Teilchen mit einem Durchmesser oberhalb 1,6 mm. 
Insbesondere sind Feststoffe bevorzugt, die zu mindestens 90 Gew.-% aus Teilchen mit einem Durchmes- 
ser unterhalb von 1,0 mm bestehen. Beispiele hierfiir sind Alkalicarbonate mit mehr als 90 Gew.-% an 
Teilchen mit einem Durchmesser kleiner Oder gletch 0,5 mm und Zeolith NaA-Pulver in Waschmittelqualitat, 
5 welcher zu mindestens 90 Gew.-% Teilchen mit einem Durchmesser unterhalb 0,03 mm enthalt. Mit 
besonderem Vorteil werden die zugesetzten Feststoffe in Mengen von 10 bis 50 Gew.-% und insbesondere 
von 20 bis 45 Gew.-%, jeweils bezogen auf die Summe aus Tensid-Zubereitungsform und Feststoff, 
eingesetzt. 

In einer weiteren Ausfuhrungsform werden die Tensidgranulate beansprucht, die nach dem erfindungs- 

10 gemaGen Verfahren herstellbar sind. Bevorzugte Tensidgranulate weisen einen Gehalt von 10 bis 100 Gew.- 
%, insbesondere von 30 bis 80 Gew.-% und mit besonderem Vorteil zwischen 40 und 70 Gew.-%, jeweils 
bezogen auf das fertige Granulat, an Tensiden auf. Reine Tensidgranulate werden erhalten, wenn die nicht- 
tensidische Flussigkomponente vollstandig verdampft und das Granulat somit vollstandig getrocknet wird 
und der gegebenenfalls zugesetzte Feststoff aus einem reinen Tensidmaterial besteht. In diesem Fall 

15 werden vorzugsweise Tensidgranulate, die nach dem erfindungsgemaBen Verfahren hergestellt wurden und 
nun als Feststoff in dem erfindungsgemaBen Verfahren dienen, gegebenenfalls auf die gewunschte 
KorngroBenverteilung zerkleinert und recyclisiert. Der Gehalt der Granulate an Tensiden ist dabei auf jeden 
der gewunschten Werte einstellbar. 

Die nach dem erfindungsgemaBen Verfahren erhaltenen Tensidgranulate weisen vorzugsweise ein 

20 Schuttgewicht zwischen 550 und 1000 g/l, insbesondere zwischen 550 und 850 g/l, auf und sind staubfrei, 
d.h. sie enthalten insbesondere keine Teilchen mit einer TeilchengroBe unterhalb 50 urn. Ansonsten 
entspricht die KorngroBenverteilung der Tensidgranulate der ublichen KorngroBenverteilung eines schweren 
Wasch- und Reinigungsmittels des Standes der Technik. Insbesondere besitzen die Tensidgranulate eine 
KorngroBenverteilung, bei der maximal 5 Gew.-%, vorzugsweise maximal 3 Gew.-% der Teilchen einen 

25 Durchmesser oberhalb 2,5 mm und maximal 5 Gew.-%, mit besonderem Vorteil maximal 3 Gew.-% der 
Teilchen einen Durchmesser unterhalb 0,1 mm aufweisen. Die Tensidgranulate zeichnen sich durch ihre 
Hellfarbigkeit und durch ihre Rieselfahigkeit aus. Dabei ist eine weitere MaBnahme zur Verhinderung des 
Verklebens der erfindungsgemaB hergestellten Tensidgranulate nicht erforderlich. Falls gewUnscht, kann 
jedoch ein Verfahrensschritt nachgeschaltet werden, wobei die Tensidgranulate zwecks weiterer Erhohung 

30 des Schuttgewichts in bekannter Weise mit feinteiligen Materialien, beispielsweise mit Zeolith NaA, Soda, 
abgepudert werden. Diese Abpuderung kann beispielsweise wahrend eines Verrundungsschrittes durchge- 
fuhrt werden. Bevorzugte Tensidgranulate besitzen jedoch schon eine derart regelmaBige, insbesondere 
angenahert kugelformige Struktur, daB ein Verrundungsschritt in der Regel nicht notwendig und daher auch 
nicht bevorzugt ist. 

35 

Beispiele 



In den Beispielen 1 bis 10 wurde eine Tensid-Zubereitungsform, die aus einem oder mehreren 
separaten Teilen bestehen konnte, Uber eine Duse in eine Anlage zur Granuliertrocknung (AGT) der Firma 
40 Glatt, Bundesrepublik Deutschland, zusammen mit einem Feststoff granuliert und gleichzeitig getrocknet. 
Als Startmasse wurde jeweils ein Tensidgranulat eingesetzt, das bei einem vorangegangenen Ansatz (unter 
denselben Verfahrensbedingungen) gewonnen worden war und in etwa dieselbe Zusammensetzung besaB 
wie die fertigen Granulate der Beispiele 1 bis 10. Die Verfahrensbedingungen konnen der Tabelle 1 
entnommen werden. 

45 In der Tensid-Zubereitungsform wurden folgende Substanzen eingesetzt: 

Sulfopon (R) T 55, enthaltend 54 Gew.-% Talgfettalkoholsulfat und ca. 41 Gew.-% Wasser (Handels- 

produkt des Anmdelders) 

Texapon (R) LS 35, enthaltend 34 Gew.-% Ci 2 -Cu-Fettalkoholsulfat und ca. 64 Gew.-% Wasser 

(Handelsprodukt des Anmelders) 
so Dehydol (R) LT 7, enthaltend 99 Gew.-% Ci 2 -C 18 -Fettalkohol mit 7 EO (Handelsprodukt des Anmel- 
ders) 

Texin (R > ES 68, enthaltend 53 Gew.-% Natriummonosalz des Talgfettsauremethylesters, 1 1 Gew.- 

% Dinatriumsalz der Sulfotalgfettsaure und ca. 33 Gew.-% Wasser (Handelspro- 
dukt des Anmelders) 

55 PEG 400, Polyethylenglykol mit einer relativen Molekulmasse von 400 

Diese Teile wurden jeweils separat und gleichzeitig uber eine Duse in die Wirbetschicht eingebracht. 
Als Feststoffe wurden eingesetzt: 

Soda, Natriumcarbonat mit einem Schuttgewicht von 620 g/l (Handelprodukt der Firma 
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Matthes & Weber, Bundesrepublik Deutschland) 

Zeolith-Pulver (Handelsprodukt der Firma Degussa, Bundesrepublik Deutschland) 
Zeolith-Granulat, enthaltend 67 Gew.-% Zeolith (wasserfrei gerechnet), 11 Gew.-% 
eines polymeren Polyacrylats, 1,85 Gew.-% Talgfettalkohol mit 5 EO, 2 Gew.-% 
Natriumsulfat und 1 7 Gew.-% Wasser 

Trinatriumcitrat-EP-Pulver (Dihydrat, Handelsprodukt der Firma Jungbunzlauer, Bun- 
desrepublik Deutschland) 

Talgfettalkoholsulfat-Pulver (Handelsprodukt des Anmelders) 

gemahlenes Produkt des Beispiels 5 (KorngroBenverteilung entsprechend Sulfopon 
(R) T) 

In alien Beispielen wurden staubfreie und nicht klebende Granulate mit hohen Tensidanteilen erhalten (siehe 
Tabelle 2). Der Anteil der Granulate mit einer KorngrdBe oberhalb 2,5 mm lag in alien Beispielen unter 5 
Gew.-%. 
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55 Patentanspruche 



1. Verfahren zur Herstellung wasch- und reinigungsaktiver Tensidgranulate mit einem Schuttgewicht 
oberhalb 500 g/l durch Granulierung einer Tensid-Zubereitungsform, die eine nicht-tensidische Flussig- 
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komponente aufweist, und die unter Normaldruck bei Temperaturen zwischen 20 und 40 " C in flussiger 
bis pastoser Form vorliegt, dadurch gekennzeichnet, daB die Tensid-Zubereitungsform gewUnschten- 
falls unter Zumischung eines anorganischen oder organischen Feststoffes granuliert und gleichzeitig 
getrocknet wird, wobei unter Trocknung das teilweise oder vollstandige Entfernen der nicht-tensidt- 
s schen Flussigkomponente verstanden wird. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB die Tensid-ZubereitungsformTenside bzw. 
Tensidgemische aus der Gruppe der anionischen, nichtionischen, amphoteren und kationischen Tensi- 
de, vorzugsweise Aniontenside, insbesondere Fettalkylsulfate, C9-C1 3 -Alky I benzo (sulfonate und Sulfo- 

10 fettsauremethylester, und/oder Niotenside, insbesondere ftussige ethoxylierte Fettalkohole mit 2 bis 8 

Ethylenoxidgruppen pro Mol Alkohol, enthalt. 

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, daB die Tensid-Zubereitungsform aus 
mindestens zwei separaten Teilen besteht, wovon der erste Teil eine Mischung aus einem oder 

15 mehreren Tensiden und einer nicht-tensidischen Flussigkomponente, die Bestandteile organischer 

und/oder anorganischer Natur enthalt, ist und der zweite Teil bzw. die folgenden Teile jeweils entweder 
ein oder mehrere unter Normaldruck und bei Temperaturen zwischen 20 und 40 *C in flussiger bis 
pastoser Form vorliegende Tenside, welche wenigstens teilweise von den Tensiden des ersten Teils 
verschieden sind, oder eine weitere Mischung aus einem oder mehreren Tensiden, welche wenigstens 

20 teilweise von den Tensiden des ersten Teils verschieden sind, und einer nichttensidischen Flussigkom- 

ponente, die Bestandteile organischer und/oder anorganischer Natur enthalt, darstellt. 

4. Verfahren nach den Anspruchen 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, daB die nicht-tensidische Flussig- 
komponente unter Normaldruck unterhalb 250 * C, vorzugsweise unterhalb 200 * C und insbesondere 

25 zwischen 60 und 180 "C siedet. 

5. Verfahren nach Anspruch 4, dadurch gekennzeichnet, daB als nicht-tensidische Flussigkomponente 
mono- und/oder polyfunktionelle Alkohole, vorzugsweise in Mengen von 0,5 bis 10 Gew.-%, bezogen 
auf die Tensid-Zubereitungsform, eingesetzt werden. 

30 

6. Verfahren nach Anspruch 4 oder 5, dadurch gekennzeichnet, daB als nicht-tensidische Flussigkompo- 
nente Wasser, vorzugsweise in Mengen von 25 bis 80 Gew.-%, bezogen auf die Tensid-Zubereitungs- 
form, eingesetzt wird. 

35 7. Verfahren nach einem der AnsprUche 1 bis 6, dadurch gekennzeichnet, daB die Tensid-Zubereitungs- 
form Zusatzstoffe, die Inhaltsstoffe von Wasch- und Reinigungsmitteln sind, vorzugsweise in Mengen 
von 0,001 bis 15 Gew.-%, bezogen auf die Tensid-Zubereitungsform, enthalt. 

8. Verfahren nach Anspruch 7, dadurch gekennzeichnet, daB als Zusatzstoffe Farbstoffe, Entschaumer, 
40 Bleichmittel und/oder die Loslichkeit verbessernde Bestandteile, insbesondere Polyethylenglykole mit 

einer relativen Molekulmasse zwischen 200 und 600, eingesetzt werden. 

9. Verfahren nach einem der AnsprUche 1 bis 8, dadurch gekennzeichnet, dafl die Granulierung und 
gleichzeitige Trocknung in einer Wirbelschicht batchweise oder kontinuierlich, vorzugsweise kontinuier- 

45 lich, durchgefuhrt wird. 

10. Verfahren nach Anspruch 9, dadurch gekennzeichnet, daB die Tensid-Zubereitungsformbzw. die einzel- 
nen Teile der Tensid-Zubereitungsform gleichzeitig oder nacheinander Uber eine oder uber mehrere 
Dusen in die Wirbelschicht eingebracht wird bzw. werden. 

50 

11. Verfahren nach Anspruch 9 oder 10. dadurch gekennzeichnet, daB die Wirbelluftgeschwindigkeit 
zwischen 1 und 8 m/s, vorzugsweise zwischen 1 ,5 und 5,5 m/s betragt. 

12. Verfahren nach einem der AnsprUche 9 bis 11, dadurch gekennzeichnet, daB der Austrag der Granulate 
55 aus der Wirbelschicht Uber eine GroBenklassierung der Granulate erfolgt. 

13. Verfahren nach einem der AnsprUche 9 bis 12, dadurch gekennzeichnet, daB die Bodenlufttemperatur 
zwischen 80 und 400 -C, vorzugsweise zwischen 90 und 350 *C, die Temperatur der Wirbelluft etwa 5 
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cm oberhalb der Bodenplatte zwischen 60 und 120 °C, vorzugsweise zwischen 65 und 90 *C und 
insbesondere zwischen 70 und 85 °C, und die Luftaustrittstemperatur zwischen 60 und 120 e C, 
vorzugsweise unterhalb 100 *C und insbesondere zwischen 70 und 85 *C liegt. 

5 14. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 13, dadurch gekennzeichnet, daG als Feststoffe Tenside 
bzw. Tensid-Gemische, vorzugsweise spruhgetrocknete Tenside und/oder nach einem der AnsprUche 1 
bis 1 1 hergestellte Tensidgranulate und/oder hochethoxylierte Fettalkohole mit 20 bis 80 Ethylenoxid- 
gruppen, eingesetzt werden. 

w 15. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 14, dadurch gekennzeichnet, daB als Feststoffe nicht- 
tensidische Inhaltsstoffe von Wasch- und Reinigungsmitteln, vorzugsweise ein oder mehrere Bestand- 
teile aus der Gruppe der Alkali carbon ate, Alkalisulfate, kristallinen und amorphen Atkalisilikate und 
Schichtsilikate sowie Zeolith, Salzen der Citronensaure, festen Peroxybleichmittel und gegebenenfalls 
Bleichaktivatoren und festen Polyethylenglykole mit einer relativen Molekulmasse groBer Oder gteich 2 

is 000, insbesondere zwischen 4 000 und 20 000, eingesetzt werden. 

16. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 15, dadurch gekennzeichnet, daB die zugesetzen Feststoffe 
in einer Menge von 10 bis 50 Gew.-% und insbesondere von 20 bis 45 Gew.-%, jeweils bezogen auf 
die Summe aus Tensid-Zubereitungsform und Feststoff, eingesetzt werden. 

20 

17. Tensidgranulat, hergestellt nach einem der Anspruche 1 bis 16, dadurch gekennzeichnet, daB es 10 bis 
100 Gew.-%, vorzugsweise 30 bis 80 Gew.-% und insbesondere 40 bis 70 Gew.-%, jeweils bezogen 
auf das fertige Granulat, an Tensiden enthalt 

25 18. Tensidgranulat nach Anspruch 17, dadurch gekennzeichnet, daG es ein SchUttgewicht zwischen 550 
und 1000 g/l, vorzugsweise zwischen 550 und 850 g/l aufweist. 

19. Tensidgranulat nach Anspruch 17 oder 18, dadurch gekennzeichnet, daB es keine Teilchen mit einer 
TeilchengroBe unterhalb 50 urn enthalt. 



30 
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20. Tensidgranulat nach einem der Anspruche 17 bis 19, dadurch gekennzeichnet, daB es eine regelmaSi- 
ge Struktur, insbesondere eine angenaherte Kugelform aufweist. 



Claims 



1. A process for the production of washing- and cteaning-active surfactant granules having an apparent 
density above 500 g/l by granulation of a surfactant formulation which contains a non-surface-active 
liquid component and which is present in liquid to paste-like form under normal pressure at tempera- 
tures of 20 to 40 characterized in that the surfactant formulation is granulated and, at the same 

40 time, dried, optionally with addition of an inorganic or organic solid, drying being understood to be the 

partial or complete removal of the non-surface-active liquid component. 

2. A process as claimed in claim 1 , characterized in that the surfactant formulation contains surfactants or 
surfactant mixtures from the group consisting of anionic, non-ionic, amphoteric and cationic surfactants, 

45 preferably anionic surfactants, more particularly fatty alkyl sulfates, C9-13 alkyl benzenesulfonates and 

sulfofatty acid methyl esters, and/or nonionic surfactants, more particularly liquid ethoxylated fatty 
alcohols containing 2 to 8 ethylene oxide groups per molecule. 

■ ■ ■ \ 

3. A process as claimed in claim 1 or 2, characterized in that the surfactant formulation consists of at least 
so two separate parts of which the first contains a mixture of one or more surfactants and a non-surface- 
active liquid component containing organic and/or inorganic constituents while the second or following 
parts either contain one or more surfactants present in liquid to paste-like form under normal pressure 
at temperatures of 20 to 40 * C, which are at least partly different from the surfactants of the first part, or 
another mixture of one or more surfactants, which are at least partly different from the surfactants of the 

55 first part, and a non-surface-active liquid component containing organic and/or inorganic constituents. 



4. 



A process as claimed in claims 1 to 3, characterized in that the non-surface-active liquid component 
boils below 250 °C, preferably below 200 °C and, more particularly, between 60 and 180 e C under 
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normal pressure. 

5. A process as claimed in claim 4, characterized in that mono- and/or polyhydric alcohols are used as 
the non-surface-active liquid component, preferably in quantities of 0.5 to 10% by weight, based on the 

5 surfactant formulation. 

6. A process as claimed in claim 4 or 5, characterized in that water is used as the n on- surface-active 
liquid component, preferably in quantities of 25 to 80% by weight, based on the surfactant formulation. 

10 7. A process as claimed in any of claims 1 to 6, characterized in that the surfactant formulation contains 
additives which are ingredients of detergents, preferably in quantities of 0.001 to 15% by weight, based 
on the surfactant formulation. 

8. A process as claimed in claim 7, characterized in that dyes, foam inhibitors, bleaches and/or solubility 
75 improvers, more particularly polyethylene glycols having a relative molecular weight of 200 to 600, are 

used as the additives. 

9. A process as claimed in any of claims 1 to 8, characterized in that granulation and drying are carried 
out together in a fluidized bed either in batches or continuously, preferably continuously. 

20 

10. A process as claimed in claim 9, characterized in that the surfactant formulation or the individual parts 
of the surfactant formulation is/are simultaneously or successively introduced into the fluidized bed 
through a single nozzle or through several nozzles. 

25 11. A process as claimed in claim 9 or 10, characterized in that the flow rate of the fluidizing air is between 
1 and 8 m/s and preferably between 1 .5 and 5.5 m/s. 

12. A process as claimed in any of claims 9 to 11, characterized in that the granules are discharged from 
the fluidized bed via a grading stage. 

30 

13. A process as claimed in any of claims 9 to 12, characterized in that the air temperature at the base 
plate is between 80 and 400 'C and preferably between 90 and 350 *C, the temperature of the 
fluidizing air approx. 5 cm above the base plate is between 60 and 120*C, preferably between 65 and 
90 -C and, more preferably, between 70 and 85 'C and the air exit temperature is between 60 and 

35 1 20 • C, preferably below 1 00 • C and, more preferably, between 70 and 85 • C. 

14. A process as claimed in any of claims 1 to 13, characterized in that surfactants or surfactant mixtures, 
preferably spray-dried surfactants and/or surfactant granules produced by the process claimed in any 
of claims 1 to 1 1 and/or highly ethoxylated fatty alcohols containing 20 to 80 ethylene oxide groups are 

40 used as the solids. 

15. A process as claimed in any of claims 1 to 14, characterized in that non-surface-active ingredients of 
detergents and cleaning preparations, preferably one or more constituents from the group consisting of 
alkali metal carbonates, alkali metal sulfates, crystalline and amorphous alkali metal silicates and layer 
silicates, and also zeolite, salts of citric acid, solid peroxy bleaches and, optionally, bleach activators 
and solid polyethylene glycols having a relative molecular weight of, or more than, 2000 and, more 
particularly, in the range from 4000 to 20,000 are used as the solids. 



45 



so 



16. A process as claimed in any of claims 1 to 15, characterized in that the added solids are used in a 
quantity of 10 to 50% by weight and, more particularly, in a quantity of 20 to 45% by weight, based on 
the sum total of surfactant formulation and solid. 



17. Surfactant granules produced by the process claimed in any of claims 1 to 16, characterized in that 
they contain 10 to 100% by weight, preferably 30 to 80% by weight and, more preferably 40 to 70% 
55 by weight, based on the final granules, of surfactants. 

1a Surfactant granules as claimed in claim 17, characterized in that they have an apparent density of 550 
to 1000 g/l and preferably 550 to 850 g/l. 
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19. Surfactant granules as claimed in claim 17 or 18, characterized in that they do not contain any particles 
smaller than 50 urn in size. 

20. Surfactant granules as claimed in any of claims 17 to 19, characterized in that they have a regular 
structure, more particularly a substantially spherical form. 

Revendications 

1. Procede de fabrication de granules d'agent tensioactif, actifs pour le lavage et pour le nettoyage, ayant 
une densite apparente au-dessus de 500 g/l, par granulation d'une forme de preparation d'agent 
tensioactif, qui possede un composant liquide non tensioactif, et qui se presente sous pression normale 
a des temperatures comprises entre 20 et 40 *C sous forme liquide a pateuse, caracterise* en ce que la 
forme de preparation d'agent tensioactif, si desire en meiangeant une substance solide mineVale ou 
organique, est granulee et en meme temps est sechee, procede dans lequel par « sechage » on 
comprend I'elimination partielle ou complete du composant liquide non tensioactif. 

2. Procede selon la revendication 1, caracterise en ce que la forme de preparation d'agent tensioactif 
renferme des agents tensioactifs ou des melanges d'agents tensioactifs choisis dans le groupe des 
agents tensioactifs anioniques, non ioniques, amphoteres et cationiques, de preference des agents 
tensioactifs anioniques, en particulier des sulfates d'alcoyle gras, des sulfonates de benzene d'alcoyle 
en C 9 -Ci3, et des esters methyliques d'acide gras sulfones et/ou des agents tensioactifs non ioniques, 
en particulier des alcools gras liquides ethoxyles ayant de 2 a 8 groupes d'oxyde d'dthylene par mol 
d'alcool. 

3. Procede selon la revendication 1 , ou la revendication 2, caracterise en ce que la forme de preparation 
d'agent tensioactif consiste en au moins deux parties separ^es, parmi lesquelles la premiere partie est 
un melange a base d'un ou plusieurs agents tensioactifs et d'un composant liquide non tensioactif, 
contenant les constituants de nature organique et/ou minerale et la seconde partie ou les parties 
suivantes respectivement representent soit un ou plusieurs agents tensioactifs qui se presentent sous 
pression normale et a des temperatures entre 20 et 40 * C sous forme liquide a pateuse, lesquels au 
moins partiellement sont differents des agents tensioactifs de la premiere partie, soit un autre melange 
a base d'un ou plusieurs agents tensioactifs qui sont au moins partiellement differents des agents 
tensioactifs de la premiere partie, et d'un composant liquide non tensioactif, qui contient des consti- 
tuants de nature organique et/ou minerale. 

4. Procede selon les revendications 1 a 3, caracterise en ce que le composant liquide non tensioactif bout 
sous pression normale en dessous de 250 "C, de preference en dessous de 200 *C et en particulier 
entre 60 et 180°C. 

5. Procede selon la revendication 4, caracterise en ce que comme composant liquide non tensioactif on 
met en oeuvre des alcools mono et/ou multifonctionnels, de preference en quantites allant de 0,5 a 10 
% en poids, rapportees a la forme de preparation de I'agent tensioactif. 

6. Procede selon la revendication 4 ou la revendication 5, caracterise en ce que comme composant 
liquide non tensioactif on met en jeu de I'eau, de preference en quantites allant de 25 a 80 % en poids, 
rapportees a la forme de preparation d'agent tensioactif. 

7. Procede selon I'une des revendications 1 a 6, caracterise en ce que la forme de preparation d'agent 
tensioactif renferme des additifs, qui sont des constituants d'agents de lavage et de nettoyage, de 
preference en quantites allant de 0,001 a 15 % en poids, rapportees a la forme de preparation de 
I'agent tensioactif. 

8. Procede selon la revendication 7, caracterise en ce que comme additifs, on met en jeu des colorants, 
des agents anti-mousse, des agents de blanchiment et/ou des constituants qui ameiiorent la solubility, 
en particulier des polyethyleneglycols ayant une masse moieculaire relative comprise entre 200 et 600. 

9. Procede selon I'une des revendications 1 a 8, caracterise en ce que la granulation et le sechage 
simultane sont effectues en couche fluidisee lot par lot, ou en continu, de preference en continu. 
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10. Procede selon la revendication 9, caracterise en ce que la forme de preparation d'agent tensioactif ou 
les parties individuelles de ta forme de preparation d'agent tensioactif est ou sont introduites simultane- 
ment ou Tune apres I'autre, par une ou par plusieurs buses dans la couche fluidisee. 

11. Procede selon la revendication 9 ou 10, caracterise* en ce que la vitesse de I'air tourbillonnaire s'eleve 
entre 1 et 8 m/sec, de preference entre 1 ,5 et 5,5 m/sec. 

12. Procede selon Tune des revendications 9 a 11, caracterise en ce que I'extraction des granules de la 
couche fluidisee s'effectue par I'intermediaire d'une classification des tailles de granules. 

13. Procede selon Tune des revendications 9 a 12, caracterise en ce que la temperature de I'air de la base 
se situe entre 80 et 400 *C, de preference entre 90 et 350 *C, la temperature de I'air tourbillonnaire 
environ 5 cm au-dessus de la plaque de fond entre 60 et 120*C, de preference entre 65 et 90° C et en 
particulier entre 70 et 85 "C , et la temperature de sortie de I'air entre 60 et 120 B C, de preference en 
dessous de 100 ' C et en particulier entre 70 et 85 • C. 

14. Procede selon I'une des revendications 1 a 13, caracterise en ce que Ton met en jeu en tant que 
substances solides des agents tensioactifs ou des melanges d'agents tensioactifs, de preference des 
agents tensioactifs scenes par pulverisation et/ou des granules d'agents tensioactifs prepares selon 
Tune des revendications 1 a 11, et/ou des alcools gras hautement ethoxyles ayant de 20 a 80 groupes 
d'oxyde d'ethylene. 

15. Procede selon I'une des revendications 1 a 14, caracterise en ce que Ton met en jeu en tant que 
substance solide, des constituants non tensioactifs d'agents de lavage et de nettoyage, de preference 
un ou plusieurs constituants choisis dans le groupe forme des carbonates de metal alcalin, des sulfates 
de metal alcalin, des silicates de metal alcalin cristallins et amorphes et des silicates lamellaires ainsi 
que de la zeolite, des sels d'acide citrique, des agents de blanchiment peroxydiques solides, et le cas 
echeant des activateurs de blanchiment et des poly£thyleneglycols solides ayant une masse relative 
moieculaire plus grande ou egale a 2 000, en particulier entre 4 000 et 20 000. 

16. Procede selon I'une des revendications 1 a 15, caracterise en ce que I'on met en jeu les substances 
solides ajout§es en une quantite allant de 10 a 50 % en poids, et en particulier de 20 a 45 % en poids 
-a chaque fois rapportee a la somme constitute par la forme de preparation d'agent tensioactif et le 
solide. 



. Granules d'agents tensioactifs produits selon I'une des revendications 1 a 16, caracte>ises en ce qu'ils 
renferment de 10 a 100 % en poids, de preference de 30 a 80 % en poids et en particulier de 40 a 70 
% en poids d'agents tensioactifs, a chaque fois rapportes aux granules termines. 

L Granules d'agents tensioactifs selon la revendication 17, caracteVises en ce qu'ils possedent une 
densite apparente comprise entre 550 et 1 000 g/litre -de preference entre 550 et 850 g/litre. 

'* Goulds d'agents tensioactifs selon la revendication 17 ou fa revendication 18, caracteVises en ce 
qu'ils ne contiennent aucune particule ayant une grandeur de particules inferieure a 50 urn. 

'* Grar| ules d'agents tensioactifs selon I'une des revendications 17 a 29, caractdrises en ce qu'ils 
possedent une structure homogene en particulier une forme approximativement spherique. 
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